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Process for carrying out pressure reactions with suspended 
catalysts 

(DE3245318) 

VERFAHREN ZUR DURCHFUEHRUNG VON DRUCKREAKTIONEN 
MIT SUSPENDIERTEN KATALYSATOREN 

(DE3245318) 

In a gas/liquid pressure reaction in the presence of a catalyst, the chemical 
reaction between the gaseous phase and the liquid phase takes place in a closed 
reactor (1) at elevated pressure under the action of a finely disperse catalyst 
suspended in the liquid. The catalyst remains here in the reaction region. For this 
purpose, a part of the reaction fluid is branched off from the reactor vessel and 
recirculated through a microfilter (8) operating under the full working pressure in 
accordance with the crossflow principle. The liquid reaction product is 
continuously taken off as filtrate at the membrane filter. The essential point is that 
the suspension stream branched off from the reactor is recycled in a 
reconcentrated form back to the reactor (1) after the filtrate stream has been 
taken off in the microfilter (8). <IMAGE> 
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@ Verfahren zur Durchfuhrung von Druckreaktionen mit suspendierten Katalysatoren 

Bei einer Gas-Flussig-Druckreaktion unter Anwesenheit 
ernes Katalysators erfolgt die chemische Reaktion zwischen 
der gasformigen und derflussigen Phase in einem geschlos- 
senen Reaktor (1) bei erhohtem Druck unter Einwirkung ei- 
nes fein verteiiten, in der Fliissigkeit suspendierten Katalysa- 
tors. Der Katalysator verbleibt dabei im Reaktionsbereich. Zu 
diesemZweckwird einTeil der Reaktionsfiussigkeitausdem 
Reaktorbehalter abgezweigt und durch ein unter dem vollen 
Betriebsdruck arbeitendes, nach dem Querstromprinzip be- 
triebenes Mikrofilter (8) rezirkuliert. Das flussige Reaktions- 
produkt wird kontinuierlich als Filtrat am Membranfilter 
abgezogen. Wesentiich ist dabei, daft der aus dem Reaktor 
abgezweigte Suspensionsstrom nach Abzug des Filtrat- 
Stromes im Mikrofilter (8) in aufkonzentrierter Form wieder 
■ dem Reaktor (l)zugefiihrt wird. 
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Patentanspriiche 

Verfahren zur kontinuierlichen Durchf uhrung von 
Gas/Flussig-Druckreaktionen mit einem im Reak- 
tionshereich verbleibenden suspendierten Kataly- 
sator, dadurch gekennzeichnet , dafi ein Teil der 
Reaktionsf lussigkeit aus dem Reaktionsbehalter ab- 
gezweigt und durch ein unter dem vollen Betriebs- 
druck arbeitendes, nach dem Querstromprinzip be- 
triebenes, Mikrofilter rezirkuliert wird und das 
fliissige Reaktionsprodukt als Filtrat am Membran- 
f ilter abgezogen wird* 

2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafi als Mikrofilter ein Rohr- oder Schlauch- 

oder Plattenmodul verwendet wird. 

3) Verfahren nach Anspriichen 1 bis 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi das Mikrofilter bei Temperaturen 
von 80-200 °C, bevorzugt 100-1 50 °C, betrieben wird. 

4) Verfahren nach Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Mikrofilter bei Betriebsdrucken 
=10 bar auf der Suspensionsseite und Differenz- 
drucken zwischen Suspension und Filtrat 6 bar 
betrieben wird, vorzugsweise bei einem Betriebs- 
druck • 30 bar und einem Diff erenzdruck - 3 bar* 
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Verfahren zur Durchf iihrung von Druckreaktionen mit sus- 
pendierten Katalysatoren 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur kontinuierli- 
chen Durchf uhrung von Gas-Flttssig-Druckreaktionen mit 
einem im Reaktionsbereich verbleibenden suspendierten 
Katalysator. Bei derartigen Reaktionen erfolgt die che- 
5 mische Reaktion zwischen der gasfSrmigen und der flussi- 
gen Phase in einem geschlossenen Reaktor bei erhohtem 
Druck unter Einwirkung eines f einverteilten , in der 
Fliissigkeit suspendierten Katalysators. Der Katalysa- 
tor verbleibt dabei im Reaktionsbereich. 

10 Eine Vielzahl von chemischen Reaktionen wird bei erhohtem 
Druck und unter Zusatz eines suspendierten Katalysators 
durchgefuhrt. Beispielhaft seien genannt: Hydrierungen, 
Hydroformulierungen mit CO/H 2 -Gasgemischen , die Her- 
stellung aromatischer Urethane unter Verwendung von 

15 Kohlenmonoxid , aliphatische Alkohole aus CO/H 2 -Gas- 

gemischen Oder die Herstellung von Kohlenwasserstof f en 
nach Fischer-Tropsch. Bei all diesen Reaktionen wird 
der Katalysator im allgemeinen durch die Reaktion nicht 
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verbraucht, so dafi er - abgesehen von kleinen UberschuB- 
mengen - nicht aus dem unter Druck stehenden Reaktlons- 
bereich ausgeschleust werden mttBte. 

Bei Versuchsreaktoren oder bei Reaktoren kleinerer Bau- 

5 art wird deshalb hSuf ig versucht , den Katalysator im Re- 
aktor einzuschlieBen. Dies geschieht etwa durch den Ein~ 
bau von Sin terme tall- oder Keramikfritten, oder durch 
entsprechende Drahtgewebekonstruktionen. Der Aufbau eines 
Filterkuchens auf diesen Filterelementeh kann dabei trotz 

10 eingebauter Ruhrer meist nicht verhindert werden. All 
diesen Systemen ist gemeinsam, daB sie sich fur groBere 
technische, insbesondere kontinuierlich betriebene Reak- 
toren nicht eignen. Der Grund hierfiir ist, daB die beno- 
tigten Filterf lachen in groBen Reaktoren nicht mehr unter- 

15 gebracht werden konnen, die Systeme auBerdem bei grSBerer 
BaugroBe sehr schnell die Grenzen ihrer mechanischen Be- 
lastbarkeit erreichen (Zusammendriicken des Systems bei 
zu hohem Dif ferenzdruck) and Sintermaterialien aus me- 
tallischen Werkstoffen hiaufig schwer schweiBbar sind, was 

20 zu erheblichen Problemen bei der konstruktiven Gestal- 
tung fiihrt. Risse an SchweiBnahten der ar tiger Sinter- 
metallelemente Ziehen z.B. die Notwendigkeit zur Still- 
legung des gesamten Reaktors nach sich. 

Aus diesem Grund werden heute Druckreaktionen mit sus- 
25 pendierten Katalysatoren normalerweise so durchgefuhrt , 
daB der Katalysator nicht im Reaktor zuruckgehalten 
wird, sondern mit dem Produkt ausgetragen wird, in den 
drucklosen Bereich entspannt und dort unter Anwendung 
klassischer Trennapparate wie Dekanter, Filter, Filter- 
30 kerzen, Hydrozyklone oder dergleichen von der f lussigen 
Phase abgetrennt wird. Entsprechend dem jeweils einge- 
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setzten Abtrennverf ahren wird anschlieBend die Handhabung 
einer konzentrierten Suspension Oder eines feuchten Fest- 
stoffes notwendig. Der Feststoff muB wieder angemaischt 
warden und wird anschlieBend liber Hpchdruck-Einspritz- 
. 5 pumpen wieder in die Reaktionsstufe eingefuhrt. Je nach 
Verfahren wird dabei ein kleinerer Teil des Katalysators 
vor der Ruckspeisung regeneriert. 

Die Nachteile dieses Systems liegen in dem groBen Kata- 
lysatorkreislauf mit einer Vielzahl von Apparaten und den 

10 Risiken der Verkrustung oder Verstopfung in den suspen- 
sions fuhrenden Bereichen. Technologisch schwierig ist die 
Entspannung der Suspension aus hohen Druckbereichen (Ver- 
schleiBproblem) ebenso wie das Wiedereinpumpen der Sus- 
pension. Das Wiedereinpumpen der Suspension ist auBerdem 

15 mit einem erheblichen Energieverbrauch verbunden. Man- 
gelnde Trennscharfe des Verfahrens zur Feststoff abtren- 
nung fiihrt zu einer Verschleppung des Katalysators in die 
nachfolgenden Verfahrensstufen und kann dort zu Storungen 
fiihren. 

20 Ansatze zur Verbesserung des Standes der Technik in Be- 
zug auf die Trennscharfe des Katalysatorabtrennverf ahrens 
sind in der Anwendung von porosen Filterschlauchen , z.B. 
aus Polypropylen, Zusammenf assung dieser Schlauche in 
Filtermodulen und ihrem Betrieb nach der Querstrom-Filter- 

25 technik zu sehen (Crossf low-Mikrof iltration, dynamische 
Filtration) /T7, (YJ , (TJ t [Tl , /6?. Diese Filter- 
technik fiihrt im allgemeinen selbst bei kleiner Korn- 
grSBe des suspendierten Katalysators zu einem klaren 
Filtrat. Die Filtratleistungen sind jedoch meist nicht 
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sehr hoch, auSerdem ist im allgemeinen eine periodische 
RuckspUlung der Filterschiauche notwendig. Diese Ver- 
fahren arbeiten bei Drucken von einigen wenigen bar und 
bringen auf diese Weise keinen grunds at z lichen Fortschritt 
5 in Bezug auf die Frage der Zurtickhaltung des Katalysators 
im unter Druck stehenden Reaktionsbereich. 

Eine Weiterentwicklung des Standes der Technik ist darin 
zu sehen, daB in letzter Zeit bei der Hydrierung von aro- 
matischen Nitro-Verbindungen Sedimentationssysteme 

10 im Druckbereich eingesetzt werden. Dabei wird ein Sedi- 
mentationsgefSB an den Reaktor angebaut, der Unter lauf 
xnit der konzentrierten Suspension wieder in den Reaktor 
eingefuhrt und der Oberlauf abgezogen und in den Nieder- 
druckbereich entspannt. Da aus wirtschaf tlichen Grunden 

15 dieser Sedimentationsbeh&lter im Druckbereich nicht be- 
liebig vergrSBert werden kann, ist ein derartiges Vor- 
gehen nur moglich, wenn der suspendierte Katalysator 
infolge seiner KorngroBe und der Dichtedif ferenz zur 
Flussigkeit ein relative gutes Sedimentierverhalten hat, 

20 Der Oberlauf des Sedimentators enthalt im allgemeinen 
Feinanteile des Katalysators , wobei die Feststof fmenge 
in der Flussigkeit dabex bis zu 0,1 GeWo-% betragt /5/. 

Allen externen Katalysatorkreisiaufen gemeinsam ist, 
daB beim Entspannen in den Niederdruckbereich erheb- 
25 liche mechanische Krafte auf den Katalysator einwirken, 
was zu VerSnderungen der ftir die katalytische Furiktion 
besonders wichtigen Oberf lachenstruktur fuhren kann. 
Andere Katalysator systeme werden durch die Druckab- 
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senkung desaktiviert und miissen nach der Wiedereinspeisung 
in den Druckbereich gegebenenf alls in einem Vorreaktor 
wieder praformiert werden. 

Es bestand daher die Aufgabe, ein Verfahren zu finden, bei 
5 dem der suspendierte Katalysator in seiner voll kataly- 
tisch wirksamen Form im Reaktionsbereich verbleibt und 
nur das Rohprodukt der Reaktion als f eststof f f reie Fltis- 
sigkeit aus der Reaktionsstuf e in den Niederdruckbereich 
entspannt wird. 

10 Diese Aufgabe wird erf indungsgemSB dadurch gelost, daB 
ein Teil der Reaktionsf lussigkeit aus dem Reaktionsbe- 
halter abgezweigt und durch ein unter dem vollen Be- 
triebsdruck arbeitendes, nach dem Querstromprinzip be- 
triebenes Mikrofilter rezirkuliert wird r das flussige 

15 Reaktionsprodukt als Filtrat am Mikrofilter abgezogen 
wird. Aus dem Reaktor wird also ein Suspensionsstrom 
entnommen, der mit vollem Betriebsdruck im Kreis- 
lauf durch ein druckfestes Querstromf iltrationssystem 
gefuhrt wird. Unter "Betriebsdruck" wird dabei verstan- 

20 den, daB in dem Zirkulationssystem der Reaktionsdruck 
(Druck im Reaktionsbehalter) abzuglich der stromungsbe- 
dingten Druckverluste im Leitungssystem herrscht. Auf 
der Filtratseite herrscht dabei ein wenig darunter- 
liegender Druck. Dies bedeutet, dafl die Filterrohre bzw. 

25 SchlSuche des Querstromf iltrationssystems im Hinblick 
auf die mechanische Belastung trotz des hohen System- 
druckes nur dem Dif ferenzdruck zwischen Innen- und 
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AuBenseite des Filtermediums ausgesetzt sind. Gegenstand 
der Erfindung ist demgemaB ein Verfahren, bei dem ein 
Suspensions strom mit der im Reaktor vorliegenden Konzen- 
tration abgegriffen und nach Abzug des Filtratstromes in 
5 aufkonzentrierter Form wieder dem Reaktor zugefiihrt wird. 
Dabei ist es unerheblich, ob die Suspension uber eine 
Kreiselpumpe, einen Injektor, Oder ein im Reaktor einge- 
bautes Rxihrwerk zirkuliert wird- 

Das Mikrof liter besteht dabei aus einem Rohr- bzw. Schlauch- 
1 0 modul . 

GemaB einer bevorzugten Ausftihrungsf orm der Erfindung wird 
das Membranf liter bei Temperaturen von 80 bis 200 °C , vor- 
zugsweise bei 100 bis 150°C betrieben. 

Das Verfahren wird vorteilhaft bei einem Betriebsdruck 
= 10 bar auf der Suspensionsseite und Dif ferenzdrucken 
zwischen Suspension und Filtrat = 6 bar durchgef tihrt «, 
Vorzugsweise wird ein Betriebsdruck von mindestens 30 bar 
und ein Dif ferenzdruck von hochstens 3 bar eingehalten. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren weist folgende bedeutende 
Vorteile auf: 

- Der gesamte teure und wartungsintensive externe Sus~ 
pensionskreislauf entfallt. 



15 



20 
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- Die technologisch aufwendigen Verf ahrensschritte wie 
Entspannung* der Suspension von hohen Betriebsdrucken 
auf Umgebungsdruck und die energieaufwendige Wieder- 
einspeisung der Suspension in den Druckreaktor uber 

5 Einspritzpumpen entfSlit. 

- Die bendtigte Filterfiache ist erheblich kleiner als 
beim Betrieb einer Querstrom-Filtration bei niederen 
Drucken und Temperaturen . 

- Der suspendierte Katalysator wird in seiner aktiven Form 
10 in der Reaktionsstufe belassen, die Gefahr der Bescha- 

digung der Katalysatorstruktur durch starke mechanische 
Belastung ist gegentiber dem herkSmmlichen Verfahren er- 
heblich vermindert. 

- Das Filtrat ist im allgemeinen feststof f frei f so dafi 
15 Verschmutzungen nachgeschalteter Verf ahrensstufen aus- 

geschlossen sind. 

- Durch Umwalzung des Filtratstromes Uber einen Kiihler 
kann die fUr die Filtration genutzte OberflSche gleich- 
zeitig als warmeaustauschf lSche genutzt werden. 

20 - Durch Umschalten auf ein Reservesystem kSnnen Wartungs- 
und Reparaturarbeiten an der Filtereinheit durchgefuhrt 
werden, ohne die Reaktionsstufe und die nachfolgenden 
Verfahrensstufen stillzusetzen. 

Im folgenden werden zunMchst die wesent lichen Gesichts- 
25 punkte der verf ahrenstechnischen Auslegung behandelt. 
Im AnschluB daran wird die Erf indung anhand von Prozefl- 
beispielen mit Hilfe e'ines Schemas in detaillier- 
ter Weise beschrieben. 
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1 . Verfahrenstechnische Auslegung 



Die Mikrof iltereinheit besteht aus einer Vielzahl von 
porosen, parallel geschalteten Schlauchen Oder Rohren 
mit Innendurchmessern von 2 bis 20 mm, Wands tarken von 

5 1 bis 5 mm, Porositaten im Bereich von 30 bis 80 % und 
Porendurchmessern unter 10jim. Als Werkstoff sind einer- 
seits Fluorpolymere geeignet, wobei Polytetraf luorethy- 
len CPTFE) und Polyvinylidenf luorid (PVDF) besonders 
bevorzugt sind. Anderer seits kommt aber auch der Einsatz 

10 von Sintermetallrohren als Filterelement in Frage. Die 
Schlauch- bzw. Rohrlange kann dabei einige Meter betra- 
gen, bevorzugt 0,5 bis 4 m. Die Filter schlauche oder 
Rohre mussen in einem Druckbehalter unter gebracht wer- 
den, dessen Betriebsdruck dem des Reaktors entspricht. 

15 Die Anordnung der Filter rohre oder -schlMuche kann da- 
bei in ahnlicher Form erfolgen wie bei einem Rohrbundel- 
warmeaustauscher oder einem Rohrschlangenwcirmeraustau- 
scher. Bei Kunststof f rohjren ist zu berucksichtigen , daB 
wegen der relativ hohen Betriebstemperaturen ein Ein- 

20 kleben der Rohre in die Boden im allgemeinen nioht mog- 
lich ist. Stattdessen muB zu Techniken der Verschwei- 
Bung des Rohres mit einem aus gleichem Material bestehen 
den oder belegten Rohrboden gegrif fen werden oder es 
mussen Klemmverbindungen zwischen den Rohren und dem in 

25 Metall ausgeftihrten Rohrboden eingesetzt werden oder 

f or mschliis s ige Konstruktionen oder dergleichen verwendet 
werden . 
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Die beim Betrieb des Apparates einzustellende , fur die 
Filtrierung wirksame, Druckdif ferenz zwischen dem In- 
nenraum der Rohre und dem AuBenraum ist vom gewahlten 
Material, der Porositat des Materials, den Rohrabmes- 

5 sungen und der Betriebstemperatur abhangig. Sie liegt, 
wie oben schon erwahnt, vorzugsweise im Druckbereich 
von 1 bis 3 bar. Der jeweilige max. zulassige Diffe- 
renzdruck muB im Betrieb durch eine entsprechende MeB- 
und Regeltechnik gewahrleistet werden, gegebenenf alls 

10 begrenzt durch eine Berstscheibe Oder Shnliche Ober- 
drucksicherungen. Die MeB- und Regeltechnik muB ferner 
so ausgelegt werden , daB die bei der Querstromf iltration 
im allgemeinen notwendige periodische Ruckspiilung des 
Piltermediums durch Anheben des Druckes auf der Filtrat- 

15 seite (Druckumkehr) durchgef iihrt werden kann. Neben der 
Ruckspiilung mit dem Filtrat ist es auch moglich, das 
Filtermedium mit den dem Reaktor zuzuf uhrenden Reak- 
tanden oder dem L5sungsmittel zu spulen, indem zwei 
Filter systeme wechselweise betrieben werden. 

20 Das erfindungsgemSBe Verfahren wird, wie schon beschrie- 
ben, bei erhohten Temperaturen durchgef iihrt (80-200 °C, 
bevorzugt 100-1 50 °C) , In diesem Bereich liegen die Fil- 
trat lei stungen wegen der mit zunehmender Temperatur 
kleiner werdenden Viskositat erheblich iiber den Werten, 

25 die bei einem klassischen Filtrationsverf ahren dieser 
Art erreicht werden. Auf der anderen Seite ist die me- 
chanische Belastbarkeit der Schlauche bzw. Rohre in 
diesem Temperaturbereich noch so groB, daB ausreichend 
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hohe Uberdrucke im Rohrinneren auf gebracht werden kon- 
nen, ohne die zulassigen Grenzwerte der Mater ialbean- 
spruchung zu uberschreiten* 

Im allgemeinen wird man die Mikrofiltereinhe.it auf 
5 dem gleichen Temper aturniveau betreiben, wie den Reak- 
tor. Liegen die Reaktionstemperaturen zu hoch, kann 
ein Warmetauscher vorgeschaltet werden. Eine besonders 
gunstige Einsatzmoglichkeit fur das erf indungsgemaBe 
Verfahren ist dann gegeben, wenn bereits aus Griinden 
10 der Warmeabfuhr ein externer Suspensionsumlauf exi- 
stiert und die Filtrationseinheit lediglich an der 
temper aturm&Big optimalen Stelle dieses Kreislaufs 
eingefugt werden muB . Dabei ist trotz der bei der 
Querstrom-Filtration ublichen Betriebsweise mit re- 
15 lativ hohen Stromungsgeschwindigkeiten wegen der hohen 
Betriebstemperatur der Druckverlust so niedrig, daB 
der zusatzliche Einbau einer derartigen Filtrationsein- 
heit in den Kreislauf kjeine wesentlichen Veranderungen 
der Pumpenauslegung nach sich zieht. 

20 Es war zunachst nicht vorherzusehen, daB man mit den ge- 
nannten Kunststof fmaterialien das erf indungsgemaBe Ver- 
fahren in den genannteri Temper aturbereichen betreiben 
kann. Die sehr stark abnehmende dynamische Viskositat 
fuhrt jedoch zu einem sehr starken Ansteigen des Fil- 

25 tratdurchsatzes , ferner wird der Druckverlust beim 

Durchstromen des Innenrohres erheblich kleiner. Sowohl 
der kleine Druckverlust vom Eingang sum Ausgang des 
Innenrohres, wie auch die kleine fiir die Filtration 
notwendige Druckdif f erenz zwischen Xnnenraum des Roh- 
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res und Auflenraum ftthren dazu, daB die mechanische Be- 
lastung des Filterrohres oder des Filterschlauches ins- 
gesamt recht klein bleibt und die mechanischen Festig- 
keitswerte ausreichen. 
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In der Zeichnung ist ein FlieB schema fur das erfindungs- 
gemaBe Verfahren dargestellt. Kernstuck der Anlage 1st 
der Reaktor 1 zur Durchfiihrung von Gas/Flussig-Reaktio- 

5 nen mit suspendierten Katalysatoren . Die gasf Srmigen 
Komponenten werden iiber die Rohrleitungen 2, die fltis- 
sigen Komponenten iiber die Rohrleitung 3 in den Reaktor 
1 eingefuhrt. Der Katalysator wird dabei zu Beginn der 
Reaktion im Reaktor 1 vorgelegt oder zusaminen mit der 

10 Fliissigkeit iiber die Rohrleitung 3 zugefiihrt. Nicht 
verbrauchtes oder bei der Reaktion entstehendes Gas 
wird liber die Rohrleitung 4 abgefiihrt. Ober die Rohr- 
leitung 5, die Kreiselpumpe 6 und die Ruckleitung 7 
wird ein Flussigkeitskreislauf , bestehend aus der Reak- 

15 tionsf liissigkeit und dem suspendierten Katalysator, 
aufgebaut. Der Flussigkeitskreislauf wird iiber die 
Membranf iltereinheit 8 gefiihrt, wobei iiber den vorge- 
schalteten Warmeaustauscher 9 gegebenenf alls eine An- 
passung der Temperatur der Kreislauf fliissigkeit vorge- 

20 nommen werden kann. Die Mikrof iltereinheit 8 ist im 
Prinzip aufgebaut wie ein RohrbundelwSrmeaustauscher , 
bei dem das WSrmeaustauschrohr durch ein poroses Fil- 
terrohr 10 bzw. durch einen Filterschlauch ausgetauscht 
ist. Die Suspension durchstromt das Filterrohr 10 innen, 

25 wobei nach dem Prinzip der Querstromf iltration der 
Aufbau eines Filterkuchens durch die hohe Turbulenz 
der Stromung verhindert wird. Eine Druckdif ferenz von 
einigen bar zwischen Rohrinnenseite und der Rohraufien- 
seite wirkt als treibende Druckdif ferenz fur die Fil- 

30 tration, so daft das Filtrat im AuBenraum gesammelt und 
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liber die Rohrleitung 11 aus dem Apparat abgezogen werden 
kann. Im Regelventil 12 erfolgt dann die Entspannung des 
Filtrats vom Betriebsdruck auf den Normaldruck. Durch 
regelungstechnische MaBnahmen wird dabei die Druckdiffe- 

5 renz zwischen Rohrinnenseite und RohrauBenseite auf 

einen solchen Wert eingestellt, daB der gewtinschte Fil- 
tratdurchsatz erzielt wird, wobei bestimmte Maximalwer- 
te fur diese Druckdif f erenz aus Grunden der mechanischen 
Belastbarkeit der Filterelemente nicht iiberschritten 

10 werden diirfen. Eine RUcksptilung der Filtersysteme mit 
dem Filtrat kann gegebenenf alls vorgesehen werden. 

In dieser Anlage 1 wurde z.B. Nitrobenzol als 30 %ige 
Losung in Ethanol bei 180°C und 90 bar umgesetzt. Es 
wurde ein Katalysatorsystem aus 20 ppm PdCl 2 , 1 #2 Gew.~% 

15 FeCl 2 . 2H 2 0, 1 % Pyridin und Fe 2 0 3 eingesetzt. Der 

Feststoff bestand dabei im wesentlichen aus feinkornigem 
suspendiertem Eisenoxid mit einer mittleren KorngroBe 
urn 1jim. Der Katalysator wurde dabei zu Beginn des Ver- 
suchslaufes iiber die Rohrleitung 3 zusammen mit der 

20 Flussigkeit in der Menge vorgegeben, so daB sich im 
Reaktor 1 eine Feststoff konzentration von 7 Gew.-% 
einstellte. 

Es wurden 0,62 kg/h Nitrobenzol und 0,55 kg/h Kohlen- 
monoxid eingesetzt. Die Uber die Rohrleitung 11 abge- 

25 zogene Filtratmenge betrug 2,05 kg/h und enthielt 41 
Gew.-% Phenylurethan. Die Kreislauf menge betrug 60,9 
kg/h, die Temperatur beim Eintritt in die Filtrations- 
einheit 8 140°C. Die Filtrationseinheit 8 war mit einem 
einzelnen zwischen zwei Rohrboden eingespannten Fil- 

30 trationsschlauch 10 aus einem Fluorpolymeren ausge- 
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riistet. Der Innendurchmesser des Schlauches betrug 3 mm, 
die Lange 300 mm. Die Porengr5Ben lagen im Bereich von 
einigen \im. Die StrSmungsgeschwindigkeit im Inneren des 
Schlauches lag bei 3,5 m/s. Die Reynolds-Zahl betrug 
5 24 780. Die erreichte spezifische Filterleitung betrug 
0,69 m 3 /m 2 h. Die fur die Filtration wirksame Druckdiffe- 
renz lag im Mittel bei 1,3 bar. Riickspiilungen wurden 
alle 30 Minuten durchgef Uhrt . Das Filtrat war optisch 
klar. 

10 Bei einem anderen Verfahrensbei spiel war die Druckfil- 
trationseinheit 8 mit drei Filterrohren mit einem Durch- 
messer von 5,5 mm und einer wirksamen LSnge von 500 mm 
bestuckt. 

Es wurde Dinitrotoluol als 30 %ige Losung in Methanol 
15 mit Wasserstoff bei 150°C und 60 bar umgesetzt. Als 
Katalysator wurde Raney-Nickel in einer Konzentration 
von 6 Vol.-% und KorngrSBen im Bereich von 10 bis 30um 
eingesetzt. ! 1 

Uber die Rohrleitung 2 wurden 0,42 kg/h Wasserstoff, 
20 fiber die Rohrleitung 3 5,8 kg/h DNT in Methanol einge- 
setzt. Der Filtratanfall betrug 19,7 kg/h, bestehend 
zu 68 Gew.-% aus Methanol, 20 Gew.-% Toluoldiamin und 
12 % Wasser und sonstige Nebenprodukte . 

Die Kreislaufmenge betrug 80 1/h, die Eintrittsge- 
25 schwindigkeit in das Filterrohr 0,93 m/s, die Aus- 

trittsgeschwindigkeit 0,7 m/s. Als mittlere Reynolds- 
Zahl ergab sich 24 500. Die eingestellte Druckdiffe- 
renz lag bei 1 bis 2 bar. Riickspulungen wurden in 
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grSBeren Zeitabstanden vorgenommen . Die erreichte spe- 
zifische Filterleistung betrSgt 0,68 m 3 /m 2 h. 
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